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前 言

t；B／T 27816—2011

本标准按照GB／T 1．1—2009给出的规则起草。

本标准使用重新起草法修改采用ISO 16805：2003{(色漆和清漆用漆基玻璃化转变温度的测定》。

本标准与ISO 16805：2003相比在结构上有较多调整，附录A中表A 1列出了本标准与ISO 16805：

2003的章条编号对照一览表。

本标准与ISO 16805：Z003相比存在技术性差异，这些差异涉及的条款已通过在其外侧页边空白位

置的垂直单线(f)进行了标示，附录A中表A．2给出了相应技术性差异及其原因的一览表。

本标准由中国石油和化学工业联合会提出。

本标准由全国涂料和颜料标准化技术委员会(SAC／TC 5)归口。

本标准起草单位：中海油常州涂料化工研究院、深圳广田装饰集团股份有限公司。

本标准主要起草人：彭菊芳、胡基如。



1范围

色漆和清漆用漆基

玻璃化转变温度的测定

GB／T 27816--2011

本标准规定了采用差示扫描量热法(DSC)测定色漆和清漆包括粉末涂料用漆基的玻璃化转变温度

的样品制备方法、主要测试步骤和结果表示等内容。

注：塑料玻璃化转变温度的测定方法和步骤见GB／T 19466．2—2004。

2规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。

GB／T 3186色漆、清漆和色漆与清漆用原材料取样(GB／T 3186--2006，IsO 15528：2000，IDT)

GB／T 19466．1—2004塑料差示扫描量热法(DSC)第1部分：通则(IsO 11357—1：1997，IDT)

GB／T 19466．2—2004 塑料 差示扫描量热法(DSC) 第2部分：玻璃化转变温度的测定

(ISO 11357—2：1999，IDT)

3术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3．1

玻璃化转变glass transition

无定形聚合物或半结晶聚合物的无定形区域在粘流态或橡胶态和既硬又脆的玻璃态之间的可逆

变化。

注：是指开始出现聚合物分子自由旋转的温度。

[GB／T 19466．2—2004]

3．2

玻璃化转变温度glass transition temperatlre

发生玻璃化转变的温度范围的近似中点的温度。

注1：根据材料的特性和所选择的试验方法及测量条件的不同，测得的玻璃化转变温度(L)可能和材料已知的t

值不同。

注2：也可使用所谓的起始温度(见GB／T 19466．2—2004)。这一温度通常能定义得更准确。

注3：为了避免由于存在松弛或残余的溶剂／水等的挥发而造成干扰或测量不准确，最好对同一样品进行两次测定，

并以第二次测量结果报出。

[GB／T 19466．2—2004]

3．3

外推起始温度Ik extrapolated onset temperature

曲线低温侧的初始基线外推与曲线拐点处切线的交点。

3．4

外推终止温度nl extrapolated end temperature

曲线高温侧的初始基线外推与曲线拐点处切线的交点。

】
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3．5

中点温度k midpoint temperature

与两条外推基线距离相等的线与曲线的交点。

外推起始温度T。。外推终止温度T。k和中点温度T。。均为玻璃化转变的特征温度(见图1)，其中下

标中的⋯g表示“玻璃化转变”。
FGB／T 19466．2—2004]

4取样及样品的制备

按照GB／T 3186规定，取待测漆基的有代表性的样品。

除非另有规定，用间隙深40／zm～50 pm的漆膜制备器将漆基在合适的、平整的、不与其发生化学

作用且无孔的底材上制备成合适湿膜厚度的漆膜[适宜的湿膜厚度为20 pm～25／*m(o．8密耳～1．0

密耳)，或者由用户规定]。该底材应能使干燥后的漆膜容易被脱去，可以是玻璃、聚四氟乙烯(PTFE)

或乙烯／丙烯双烯三元共聚物(EPDM)，只要其不与待测漆基发生化学作用。

将湿膜在合适的环境条件下放置足够长的时间使其完全干燥。如果对不同体系进行比较，则对每

个体系均应采用相同的干燥时间和条件，且应对干燥后的样品注意防潮处理。

注：所需时间的长短取决于漆基的组成，如溶剂含量／水含量。

除非另有规定，也可采用升高温度的方法，然而选择温度时应该考虑以下因素，如漆基是否会发生

热分解，漆基中是否存在任何可能会发生热反应的组分，如交联剂等，这些都将会影响玻璃化转变温度

的测量值。

除非材料标准另有规定，称取5 mg～20 mg干燥后的样品膜(精确到0．1 mg)放在DSC样品皿内，

确保漆膜与样品皿接触良好。对于半结晶材料取接近上限的试样量。

5操作步骤

5．1打开仪器

按照GB／T 19466．2—2004中9．1的规定进行。

5．2将试样放在样品皿内

按照GB／T 19466．2—2004中9．2的规定将前面称取的干燥后的样品膜放在DSC样品皿内。

样品皿的底部应平整，且样品皿与试样支持器之间接触良好。这对获得好的数据是至关重要的。

不能用手直接处理试样或样品皿，要用镊子或戴手套处理试样。

5．3把样品皿放入仪器内

用镊子或其他合适的工具将样品皿放在样品支持器上，确保试样和样品皿之间、样品皿与试样支持

器之间接触良好。盖上样品支持器的盖。

5．4温度扫描

5．4．1 在开始升温操作之前，用氮气预先吹扫炉子5 min。

5．4．2 以20℃／rain的速率开始升温并记录。将样品皿加热到比预期的玻璃化转变温度高约30℃，

以消除试验材料以前的热历史(即试样以前经受的加热、冷却、挤压、敲打等作用，这些作用对测试结果

有影响)。

样品和试样的热历史及形态对聚合物的DSC测量结果有较大影响。先进行预热循环，然后再在第

2
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二次升温扫描(见GB／T 19466．1—2004中附录B)时测量是非常重要的。若材料是反应性的或希望评

定经特殊预处理试样的性能时，取第一次热循环时的数据。试验报告中应记录这一操作步骤与标准步

骤的差别。

5．4．3保持温度5 min。

5．4．4将温度骤冷到比预期的玻璃化转变温度低约50℃。

5．4．5保持温度5 min。

5．4．6以20℃／ram的速率进行第2次升温并记录，加热到比外推终止温度T☆高约30℃。

注：经有关双方同意，可以采用其他升温或降温速率。特别是，高的扫描速率使记录的转变有高的灵敏度。另一方

面，低的扫描速率能提供较好的分辨率。选择适当的速率对观察细微的转变是十分囊要的。

5．4．7将仪器冷却到室温，取出样品皿，观察样品皿是否变形或试样是否溢出。

5．4．8重新称量样品皿和试样，精确到0．1 mg。

5．4．9如有任何质量损失，应怀疑发生了化学变化，打开样品皿并检查试样。如果试样已降解，舍弃此

试验结果，选择较低的上限温度重新试验。

变形的样品皿不能再用于其他试验。

如果在测试过程中有试样溢出，应按照仪器制造商的说明书清理样品支持器组件，并用至少一种温

度和热焓的标准样品来确认仪器的校准仍有效。

5．4．10按仪器制造商的说明处理数据。

5．4．11应由使用者决定是否进行重复试验。

6结果表示

玻璃化转变温度的测定曲线如图1所示。通常两条基线不是平行的。在这种情况下，L。就是两

条外推基线间的中线与曲线的交点。

也可以把测定的拐点本身作为玻璃化转变温度t。它可通过测定微分DSC信号最大值或转变区

域斜率最大处对应的温度而得到。

如DSC曲线出现图1中b)曲线的情况，确定玻璃化转变温度的方法是相同的。

≮鼍
温度一

图1玻璃化转变特征温度示例

b)

温度一
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7精密度

见GB／T 19466．2—2004。

8试验报告

4

试验报告至少应包括以下内容：

a)注明本标准编号；

b)完全识别受试产品所必须的全部细节(生产商、商标名称、批号等)；

c)与样品制备有关的全部细节，如所用的底材、施涂方法、干燥条件、试验温度(采用室温或更高

的温度)和压力(抽真空或常压条件)；

d)试验结果和试验参数，试验结果包括玻璃化转变的特征温度T。、k和T。值，单位为摄氏度
(℃)，修约到整数位。尽管玻璃化转变温度T。应对应于T。，但应用最多的k也是比较有
意义的，也常将其作为L。必须强调，当说明玻璃化转变温度时，应报告T⋯T。k和7k值；

e)结果是取起始温度、中点温度还是拐点温度，是取第一次测量值还是第二次测量值；

f)与规定的试验方法的任何不同之处；

g)试验日期。
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附录A

(资料性附录)

本标准与ISO 16805：2003相比的结构变化情况和技术性差异及其原因

本标准与IsO 16805：2003相比在结构上有较多调整，具体章条编号对照情况见表A．1。表A．2

给出了本标准与ISO 16805：2003的技术性差异及其原因。

表A．1 本标准与ISO 16805：2003的章条编号对照情况

本标准章条编号 对应的ISO 16805：2003章条编号

3．3～3．5

5．1～5．4

5．4．1～5．4．11

表A．2本标准与ISO 16805：2003的技术性差异及其原因

本标准章条编号 技术性差异 原 因

本标准为了方便用户的使用，文本中将

范围中增加了规定测定玻璃化转变温度的主 ISO 16805：2003的引用文件中有关测试步骤
1

要测试步骤和结果表示等内容。 和结果表示等内容详细列出，故须在范围中进

行明确。

用等同采用相应国际标准的GB／T 3186和

2 GB／T 19466．2 2004分别代替IsO 15528和 适应我国的技术现状，更方便用户的使用。

ISO 11357—2：1999。

用等同采用国际标准的GB／T 19466．1代替
适应我国的技术现状，更方便用户的使用；

2 同时由于文本中直接引用了带年代号的标准，
IsO 11357—1，并增加了年代号。

故增加年代号。

3．2 注2参照的标准增加年代号。 与规范性gl用文件一致。

增加了三个玻璃化转变的特征温度的术语和
3．3～3．5 方便用户的使用，更客观。

定义。

第2段和第5段前增加了“除非另有规定，”的 也能按客户的要求制备和干燥试样，更
4

内容。 科学。

第3段最后增加“且应对干燥后的样品注意防 能防止干燥后的样品再次受潮而影响试验
4

潮处理。” 结果。

4 最后一段增加了取样量的规定 本标准为了方便用户的使用，将ISO 16805：

5 增加了5．1～5．4．11，即具体的测试步骤。 2003的引用文件中的有关测试步骤和结果表

6 增加了结果表示的具体内容。 示等内容详细列出。

7 参照的标准增加年代号。 与规范性引用文件一致。

d)改为试验结果和试验参数，并增加了如何规 本标准将测试步骤和结果表示等内容详细
8

定试验结果的内容。 列出，方便使用。


